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BAY2R AKTIENGESELLSCHAPT 5090 Leverkusen, Bayerwerk 

Zentralbereich 

Patente, I^rken und Lizenzen ^ ^7- ' ; . 



Veriah-ren zux Herstellung von kupf erhal tigen Azo-Parbs to x f en 



Geganstand der Erfindiing ist ein Yerfahxen siix Herstellimg von 

Farn?tGffen der all gem ein en Fcrziel I: 



0 Cu- 




\ 



(H03S)^ 



in der 

Pl Wasserstoff, einen Acetyl-, Benzoyl-, oder einen gegebenen- 

lalls weiter subs ti tuierten Phenylrest, 
n 1 Oder 2 iind 

X die Azo- und/oder Azoxybriicke bedeuten. 



dadurch gekennzeicime t , dap man Verbindxmg-en d^^r all&enieineii Fomej 
II 



OH CH3 0 



II 
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in der B. mid n die o.a. Bedeutung besitzen, mit einem kupfer- 
abgebenden -battel behandelt und daduxch in Verbindmigen der 
allg-ezieinen Formel III 




III 



(H03S)^ 

in der R loid n die o. a. Bedeut-Ling besitzen, liber riihxt tmd 
diese ar.3c':ilie5end wie ublicli reduziert. 



Be.^cncers vertvolle FarbstofTe der allgemeinen Formel lY 




lY 



u e i . 



idx- 3-SC3H, 4-SO3H, 3-COOH Oder 4-COOH steht iind X di? 
3. a. Bede^'-t'jng- b^sitzi., ertialt njan, wenn man Yerbindungen der 

all^eirelr.eii romel Y 




die 2. a, Bedeutur.g besltzt, ir:it krj.p 1 erabgebenden Mdtteln 
:lt "jjnd dadiirca in Yerbindungen der all^emeinen For^iel YI 




TI 
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in cer die o. a. Bedeutung "besitzt, uberfiihrt und diese an- 
schliefiend wie liblicli reduziert. 

Lie Behandlung der Yerbindungen der allgemeinen Formal II mit 
kupf erabgebenden I4itteln wird vorzugsweise in Gegenwart von 
0,5-10 Gew.^ Amnoniak durchgefiihx't . 

Verbindungen der allgemeinen Formal II sind z. B. solche, wie 
man sie in an sich bekannter Veise aus 5-Ni tro-2-ajninoanisol 
durch Biazotieren und "Kuppeln auf Verbindimgen der allgemeinen 
Fornel VII, in der R und n die o. a. Bedeutmig besitzen, erhalt. 




YII 



(H03S)^ 

wie z. B. auf l-Hydxoxy-8-aminonaplithalin-3 , 6-disul fonsaixre , 

1- Hydroxy-8-acetylaminonaphtlialin-3 , 6-disiilfonsaTxre , 4-Hydroxy- 
7-ariinonaphthalin-2-siilfonsaure , 4-Hydroxy-7-s,cetylaiDinonaphthalin- 

2- sulionsa;ire 4-Hydroxy-7-benzoylaminonaphttLalin-2-sulfonsaure , 
4-Eydroxy-7-plienylaminonaphuhalin-2-sulfonsa'ujre , 4-Eydroxy-6- 
ar:inonap>itiialin-2-siiironsaure , 4-Hydroxy-6-acetylaiiiinonapiitlialin- 
2-sulxonsaiLre , 4-Hydroxy-6-benzoylaininonaphthalin-2-sul fonsaure , 
4-Hydroxy-6-phenylaninonaplithalin-2-siil fonsaure , 4-Hydroxy-6- 

( 3 '-carboxyphenyl amino ) -naph thai in- 2 -sul fonsaure , 4-Hydroxy-6- 
{ 4 ' -car bo x^3)henyl amino )-naphthalin-2-sulf onsaure , 4-Hydroxy-6- 
( 5 '-^-ili'opiienylamino )-naphthalln-2- sul fonsaure , 4-HydrGxy-6-( 4' - 
s--Llfo phenyl ami no )-naphthalin-2-3ul fonsaure . 

Mit den er f indungsgemapen Yerfahren erreicht man iiberraschender 
Veise eine hohere Wirt schai tlichkei r al s mit einem der in den 
deutschen Patenxs chrif ten 636 358 oder 694 9^5 bzw. in der deutschen 
Auslegeschrif t 1 5 44 559 beschriebenen Yerfahren . 
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In den nachfolgenden Beispielen 
"Prozente" Gewichtsprozente tmd 
gxade - 

Beispiel 1; 

41,7 Telle der Nitroazoverbindung 3-( 4*-Nitro-2 * -methoxyphenyl- 
aso- ) 4-hydroxy- 6- ( 3 sul f ophenylamino- )naph thalin-2- sul f onsaxir e 
warden in 60O Teilen Wasser suspend! ert, auf SO°C erhltst imd 
mit einer Losung von 20 Teilen Kupf er-II-sul f at-pentahydxat in 
50 Teilen Vasser und 50 Teilen einer wassrigen J^ininoniaklos-jing:, 
die 25 Prozent Ammoniak enthalt, versetzt. Die Kischim^ wird auf 
95-98^ erhitzt xmd vier Stimden "bei dieser _ Temp era tur geruhrt, 
wobei der Kupf erkomplex der ITitroazoverbindung in Lcsung geht. 
Kach Eeendigung der Umse tzung- vird das Prodiikt duxc}i Ziigate 
von 200 Teilen Natriumciilorid ausgeidllt ^ond isoliert. Die so 
erhaltene feuchte Paste wird in 750 Teilen Vasser suspendiert, 
aui 90"" eriiitzt und mit 50 Teilen einer v3.ssrigen ITatrorJLauge , 
die 50 Prozent Natriumhydroxid enthalt, versetzt. >J"un wird eine 
Losun^ von 10 Teilen Glucose in 50 Teilen Wasser in fiinf Minuten 
zu^egeben. Sofort anschliepend wird der Farbstoff dujrch Zugabe 
von 150 Teilen ITatriumciilorid aus^efallt und isoliert. Nach dem 
T-rocknen erhalt man 57,6 Telle eines schwarzblauen Pulvers , das 
Baumwolle in blaug^rauen Tonen anfarbt, 

Beispiel 2 ; 

Kan erhalt denselben Farbstoff, wenn man statt der 41,7 Telle 
der Ni troazoverbindung aus Beispiel 1 die ihnen acuivalente Xenge 
der bei der Kupplung von diazotierten 5-l^i tro-2-aminoanisol auf 
4-fiydroxy-6-( 5 '-sulfophenyiamino)-naphthalin-2-sulfon3aure an- 
fallenden Suspension und 40 Teilen Kupf er- II- sioJ. fat-pen tahy drat 
verwendet . 
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Patentanspruche 



1. Verfahren zur Herstellung von Farbstoffen der allgemeinen 
Formel I: 




in der 

R Wasserstoff, einen Acetyl-, Benzoyl- oder einen gegebenen- 

falis weitersubstituierten Phenylrest 
n 1 Oder 2 \ind 

X die Azo- und/oder Azoxybriicke bedeuten, 



dadurch gekermzeichnet , dap man Yerbindungen der allsremeinen 
Forrsel 



OH CH3Q 



REN' 




in der H und n die o. a, Bedeutimg besitzeii, mit einem kupfer- 
ab^ebenden Mittel behandelt und dadurch in Verbindungen der 
allgemeinen Formel 



0 Cu 0 




in der R xmd n die o.a. Bedeutung besitzen, iiberrubxt imd diese 
anscbliepend wie iiblich reduziert, 
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Ein Verfahren zur Herstellung vcn Farbstoffon gemap Anspmch 
1 der allgemeinen Formel 



H 




oTo 



Cu 0 



SO3H 



in der Rj^ fur 3-SO3H, 4-SO3H, 5-COOH oder 4-COOH steht und 
X die o.a. Bedeutung besitzt, dadirrch gekermzeichnet , daP 
man Verbindungen der allgemeinen Formel 

CH3O 

N = N -^OVNOg 

SO3H 




in der die o.a. Bedeutting besitzt, mit kupf erabgebenden 
Mitteln behandelt imd dadurch in Yerbindxmgen der allge- 
meinen Formel 

0 Cu 0 

in der die o.a. Bedeutoing besitzt, iiberfulirt xmd diese am- 
schliegend wie iiblich reduziert. 



Ein Verfahren zux Herstell-ung von Farbstoffen der allgemeinen 
Formel I gemap den Anspriichen 1 mid 2, dadurch gekemizeichnet , 
dap die Behandlimg rait kup f erabgebenden Mitteln in Gegenwart 
von 0,5 - 10 Gew- % Ammoniak durchgefiihrt wird. 
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